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Beschreibung 

Der Erfindung betrifft organophile Schichtsilikate, die in organischen Losemitteln unter Bildung eines 
Gels dispergierbar sind. 

5 Organo-Smectite oder organophile Schichtsilikate, das sind mit organischen Kationen belegte 
Tonrnineralien, stellen gute Thixotroplerungsmittel fQr organische Systeme verschiedener PolaritM dar. 
Die einsetzbaren Tonrnineralien gehdren der Gruppe der 2:1-Schichtsilikate an, deren Schichten eine 
negative Ladung tragen, die durch Zwischenschicht-Kationen kompensiert wird. Nach der Kristallstruktur 
unterscheidet man di oktaed risen e und trioktaedrische Vertreter. Zu den dioktraedrischen Vertretern gehort 

10 der Montmorillonit mit dem Sonderfall des Bentonits, der Beidellit und der Nontronit Zu der 
trioktaedrischen Gruppe gehoren Saponit und Hectorit Die wichtigsten Typen fQr die Anwendung als 
Thixotropierungsmlttel sind Hectorite und Bentonite. 

Es ist, z.B. aus der DE — OS 3149 131, bekannt, daB sich aus einem Schlchtsilikat mit austauschbaren 
Kationen und waBrigen Losungen eines organischen Tetraalkylammonlumsalzes (z.B. Dimethyldistearyl- 

15 ammoniumchlorid oder Dimethylbenzylstearylammoniumchlorid) organophile Schichtsilikate (Organo- 
Smectite) herstellen lassen, die zur Erzeugung von Gelen in organischen Losemitteln geeignet sind. Die 
organophilen Schichtsilikate werden von ihrem Einsatz in der Regel in einem organischen Solvens 
vorgequollen. Ublicherweise werden Pasten mit etwa 10 Gew.-%, sogenannte Stammpasten, hergestellt 
und mindestens 24 Stunden vor dem Einsatz gelagert, damlt die Silikate ihre voile Wirksamkeit entfalten 

20 kdnnen. Als organische Ldsemittel dienen zu diesem Zweck Kohtenwasserstoffe, wie Toluol, Xylol und 
Benzin, aber auch polarere Ldsemittel wie Alkohole und Ketone. Aus Kohlenwasserstoffen mit hoherem 
Molekulargewicht lassen sich festere Stammpasten erhalten. 

Wenn man unpolare Losemittel fQr die Herstellung der Stammpaste benutzt, ist es oftmals nfltig, 
geringe Mengen (z.B. bis 40 Gew.-% bezogen auf das eingesetzte Silikat) eines polaren Ldsemittels, wie 

25 Methanol, zuzusetzen. 

Anstelle des polaren Ldsemittels kann man auch lonogene oder nlcht-ionogene Netzmlttel tor die 
Gelierung von organisch vorbehandelten Schichtslllkaten zusetzten, die fur diesen Zweck auch als 
Handelsprodukt zur Verfugung stehen. Diese Additive werden in der Regel in Mengen von 10—60 Gew.-%, 
bezogen auf dasOrganosilikat der Aufschlammung in einem organischen Losemittel zugesetzt Die Fasten 

30 werden durch diesen Zusatz oftmals flieBfahiger und sind daher besser handhabbar. Auch die Zeit bis zur 
Ausbildung des Gels kann sich verkurzen. 

Die nach dem oben erwahnten Verfahren hergestellten organophilen Schichtsilikate fuhren jedoch zu 
Stammpasten, die nicht lagerstabil sind und nach einem lingeren Zeitraum Ldsemittel abscheiden, wobei 
der verbleibende Teil der Pasten harter und feststoffreicher wird. Die Pasten mussen daher vor ihrem 

35 Einsatz emeut aufgeruhrt werden. Ferner ist die Anfangskonzentratlon des organophilen Silikats in der 
Stammpaste begrenzt, da sonst die Gefahr besteht, daB die Paste zu fest wird und nicht mehr verarbeltet 
werden kann. AuBer in der oben erwahnten DE— OS 3 149 131 sind organophil modifizierte Schichtsilikate, 
die eine quartare Ammoniumverbindung einerahnlichen Strukturenthalten, auch in der DE— OS 3 145 457 
beschrieben. 

40 Es bestand daher die Aufgabe, neue Organo-Schichtsilikate zu finden, deren Pasten eine erhdhte 
Lagerstabilitat aufweisen und eine hdhere Anfangskonzentratlon an organophilem Silikat erlauben. 

Es wurde nun ein gelbildendes organophiles Schichtsilikat gefunden, dessen austauschbare Kationen 
ganz oder teilweise durch eine quartare Ammoniumverbindung der Formel 

R.-N-U-O) -COR. 
i I n 4 

50 ^9 



ersetzt sind, wobei R, und R 2 gleich oder verschieden sein kdnnen und Ctf-C 30 -r vorzugsweise C 8 -C ia - 
Alkyi Oder C^-Cjo-, vorzugsweise C^-Ce-Alkenyl, R 3 C n -C«-, vorzugsweise d-C^-Alkyl, R 4 ^-Ca-Alkyl, 

55 A die Gruppe — C 2 H 4 — oder — C 3 Hr- und n 1 oder 2 bedeuten. 

Die erfindungsgemSBen organophilen Schichtsilikate lassen sich herstellen durch Umsetzen ernes 
Schichtsilikats, das austauschbare Kationen aufweist, mit einem Salz, das als Kation eine quartare 
Ammoniumverbindung der oben angegebenen Formel enthalt Die Umsetzung erfolgt in Gegenwart eines 
Losungsmittels fur die quartare Ammoniumverbindung, vorzugsweise in Wasser; jedoch konnen auch 

so organische Losungsmittel, wie Alkohole verwendet werden. Die quartaren Ammoniumverbindungen 
enthalten als Anionen die Anionen von organischen Sauren, Halogenid-, Methosulfat- oder 
MethophosphaMonen. Als organische S§uren kommen insbesondere In Frage Ci—C 6 - 
Alkanmonocarbons§uren, C,— C 6 -Hydroxymonoalkancarbonsauren, C 2 — Ce-Alkandicarbonsauren, Mono- 
oder Di-hydroxy-C2— C 6 -alkandicarbonsauren, Fumarsaure, Maleinsaure, Citronensaure oder Benzoes^ure. 

65 Bevorzugte SSuren sind Essigsaure, Propionsaure und Milchs^ure. 



2 



EP 0 204 240 B1 

Als Schichtsilikate werden verwendet bekannte naturlicha Oder synthetische Schichtsilikate. 
insbesondere 2:1 Schichtsilikate. vorzugsweise Hectorit, Bentonit. Montmorillon.t, Be.delht, Sapon.t und 
Sterensit. Wenn naturliche Tonminerale eingesetzt werden ist zuvor eine Re.n.gung des Rohproduktes 
durch Abtrennung von nicht quellfahigem Material notwendtg. Vorzugswe.se sollte das Sch.chts.likat in 

5 Ser hocTquellfahigen Form. z.8. der Natriumform vorliegen. Oiese Form laBt sich le.cht durch erne 
vorgeschaltete lonenaustauschreaktion herstellen. Besonders gOnst.g ist es. wenn d.e eingesetzten 

Schichtsilikate moglichst fein verteilt sind. 

Die KristallgroBe laBt sich Ober die Halbwertsbreite von Rontgenbeugungsreflexen messen (H. 
Krischner. Einfuhrung in die Rontgenfeinstrukturanalyse, Braunschweig. 1980). Die KristallgroSe von 

io Schlchtsllikaten ISftt sich speziell durch die Halbwertsbreite des Reflexes, der der 060-Ebene zugeordnet 

^SSSSSSS^i beSrtSchthtei.ikate. deren 060-Ha.bwertsbreiten zwischen 0* und 1 2- (28) 
vorzugsweise zwischen 0.8 und 1.0» (29) liegen. Schichtsilikate mit der angegebenen Halbwertsbre. e 
lassen sich leicht synthetisch herstellen. Besonders bewahrt hat sich d.e Verwendung von Hecto en, d.e 
is unTer hydrothermalen Bedingungen synthetisiert wurden. Die so erhaltenen hoch quellfah.gen 
Schichteilikate sind fOr die Herstellung der erflndungsgemiSen organophllen Sch.chts.llkate besonders gut 

geeignet ^ Ga|bJ|d wun schenswert. wenn das verwendete Schichtsilikat eine 

lonenaustauschkapazitat von 50-120 mVal/100 g, insbesondere 80-100 mVal/100 1 1 Slhkat 
20 Die Herstellung eines synthetischen Hectorlts aus einer Magnes.um.onen e "^lten^n wSBngen 
losunq Oder Suspension, einer Na,0-Quelle und einer S.O s -Quelle w.rd in der DE-OS 3 207 886 
beschrleben. Dabei kdnnen Lithium- und/oder Fluoridionen anwesend sein. Wenn die SiO^Quelle (me.st 
Wasse K nur ganz gerlnge Mengen an gelostem Aluminium enthalt. kdnnen dem Reakt.onsansatz noch 
gerlr!ge Mengen an Aluminiumionen zu gesetzt werden, sofern man die lonenaustauschkapazitat des 

25 erhaltenen Hectorits noch etwas erh6hen mochte. e-hL.ht.!«i™» 

Fur die Herstellung des organophilen Schichtsilikates ist es empfehlenswert pro 100 g Sch.chts l.kat 
mind^tens 8? mVal der quartaren Ammoniumverbindung. vorzugsweise 100 bis 150 nWal zuzusetzen. 
Oftmals werden die quartaren Ammoniumverbindungen nicht in Form einer Re.nsubstanz gehefert. 
sonSe n sie enthalten noch organische Losemittel, wie z.B. Isopropanol D.ese Losemittel ^e-n^achtigen 
so iedoch die Qualitative Beschaffenheit des erflndungsgemaB hergestellten organophilen Schichtsilikates 
ffi fwenn q man zur HeSeMung der erfindungsgemSBen organophilen Schichtsilikate vor , synthet schen 
Substraten ausgeht. so ist es nicht erforderlich, diese Sillkate nach der Synthese von der a kal.schen 
Mu^eriauge atautrennen, die noch groBere Mengen an Fremdsa Izen enthalten kann. Die elngesetzte 
SHikatsuspension kann vie.mehr, in Abhangigkeit vom Gehalt an Schichtsilikat. W^™**"*™ Wa ^ e 
35 verdOnnt und nach Abpuffern auf pH 8-9.5 mit anorganischen Sauren w.e Schwefelsaure. oder 
organischen Sauren mit der quartaren Ammoniumverbindung versetzt werden. Es ha s.ch r , d.esem 
Zusammenhang bewahrt, die Belegung des Schichtsilikate mit dem organischen Kation in zwe, Schr.tten 
vorzunehmen.wobei im ersten Schritt dergroBere Anteil an quartarenn , Ammon.umsabzt ' verw^nden ist 
Nach dem ersten Schritt lassen sich leicht die Feststoffe von der waBngen Phase (die die Fremdi°nen 
40 enthSIt) abtrennen. Die Belegung mit quartarem Ammoniumsalz im zwe.ten Schritt erfordert ke.ne 
besonderen MaBnahmen und laBt sich wie die Im ersten Schritt durchfuhren. 

FOr eine Umsetzung mit den quartaren Ammoniumverbindungen in waBr.ger Phase bere.tet mar i e.ne 
Tonsuspension mk einem Gehalt von 1-10 Gew,%, Schichtsilikat, vorzugsweise von 3-5 Gew,% D.ese 
Susoenslon wird auf 50-100°C, vorzugsweise 70-80'C erwarmt Der Austausch gelingt auch be 
SampS dauert dann aber linger. Bei Einsatz aktlvierter Silikate, d h. Silikate in der Na-Form, ist 
eine Verweilzeitvon 15— 60 min, insbesondere 20—30 min voll ausreichend. 

NacTerfolgter Umsetzung wird das Organosilikat abgesaugt. salzfrei gewaschen. getrocknet und ,n 

EmZ S a s"so heraestellte organophlle Schichtsilikat erglbt bel der Dispersion in organischen "-Oseniitteln 
(Toluol? Chlorbenzol. Xylol, Benzin, Alkohole und Ketone) Pasten m « 9"^ Uger^abH.tat 
Kohlenwasserstoffe mit hSherem MolekulargewichtfOhren zu festeren Stammpasten .Da ^^offg^alt 
an organophilem Schichtsilikat liegt bei 5 bis 60 Gew.-%, vorzugswe.se be. 15 bis 40 Gew.v A. Diese Pasten 
sind in den rheologischen Eigenschaften vergleichbar mit Produkten des Standee da r Techniic S, < weisen 
jedoch verbesserte Lagerstabilitat auf. Werden allerdings d.e synthet.schen &h ' ch ^' k . a ^'*.^" 
angegebenen Halbwertsbreiten von 0,r-1.0° (28) eingesetzt, so lassen sich noch hochkonzentnerte 
Pasten mit guten rheologischen Werten und erh8hter Lagerstabilitat elnsetzen. hAMhM 
Die erfindungsgemaB hergestellten organophilen Schichtsilikate elgnen s.ch besonders als Additive 
mit verbesserten Thloxotropierungseigenschaften und zur Verminderung der Ne.gung zuni Absetzen In 
SystemTn die auf organischen Lasemitteln basieren, z.B. fOr Lacke und Rostschuteprimer. Die Erfindung 
60 wird durch die folgenden Beispiele naher erliutert 

Beispiel 1 

Eln synthetischer Hectorit mit einer lonenaustauschkapazitat von 90 mval/100 _g wird I m.t einer 
quartaren Ammoniumverbindung der Formel II umgesetzt. wobei auf 100 g des Silicats 120 mval der 
6 5 Ammoniumverbindung aufgebracht werden. 
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(C 2 H 4 0) n C-CH 3 



CH 5 C00" 



(ID 



CH, 



to R i * R 2 = stear y lalk y 1 

n = 1 - 2 

n er Austausch erfolgte in der wadrigen Phase bei einer Konzentration an Hectorit von 3 Gew.-% Gber 
,S einen^ ZeSm v5n 3^ ti^be. einer Temperatur von 60°C. Das erhaltene Organos^at wird von der 

folgenden Rezeptur zusammengestellt: 

6,5 g Phenolharz (Phenodur H PR 263, 70 %lg in Butanol) 
12,5 g Pigmentmischung* , m 

1 g Carbamidsaureesterharz aus Butylurethan und Formaldehyd (Uresm B) 
1 g der Organosllicatpaste wie oben beschrieben 
57,5 g Losemittelmischung** 
9,5 g Polyvinylbutyral 

SE^^rtS^ «1 durchgefuhrt und die Anderung des Films nach 14-tatiger Wasseriagerung 
aU, fo? d^pSrmWem erfindungsgemaS hergestellten Organosi.icat wurden fofgende Daten 
35 erhalten: 
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Viskositat 


nach Herstellung 


45s 




nach 40 Tagen 


58s 


Absetzen 


nach 40 Tagen 


0 




nach 6 Monaten 


2 


Abtrennen 


nach 40 Tagen 


0 




nach 6 Monaten 


2 


Gitterschnitt 


nach 2 Tagen 


GT1 


Blasenbildung 


nach 14-taglger 


keine 


Wasseriagerung 



Die Messuna der Viskositat erfolgte durch Messung der Ausiaufteit im Ford-Becher nach 4-DIN 53 211. 
50 bJSiu^^ Es wLe die Bi.dung einer pigmentfreren Phase beobachtet, die auf dem 

Primer aufschwimmt Die Beurteilung erfolgt in Abhangigkeit vom Volumen; 

keine Trennung 0 25% des Gesamtvol. 3 

55 leichte Trennung 1 50% des Gesamtvol. 4 

10% des Gesamtvol. 2 75% des Gesamtvol. 5 

Fur die Beurteilung des Absetzverhaltens wurde die Bildung eines Bodensatzes und seine Konsistenz 
60 herangezogen: 

. DIe Pigmentmischung setzt sich wie folgt zusammen: 32 g Znkgelb, 20,8 g Zinktetraoxichchromat, 
es M *%H£SS5Z^ 38.5 g Methy.ethy.keton. 14J . To.uol. 
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keine Bodensatz 

Haucheines 
Bodensatzes 
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0 Bodensatz, leicht aufruhrbar 2 

1 Bodensatz, nocht gut aufruhrbar 3 



Beispiel 2 (Vergleichsbeispiel) # . 

Ein synthetischer Hectorit mit einer lonenaustauschkapazitat von 90 mval/100 g wird, wie in Be.sp.el 1 
beschrieten, mit Benzyldimethylstearylammoniumchlorid umgesetzt Der erhaltene Organohectont wird 
wie beschrleben in einem Primer ausgetestet. Dabei wird folgendes Resultat erhalten. 
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Viskositat 


nach Herstellung 
nach 40 Tagen 


39s 
45s 


Absetzen 


nach 40 Tagen 
nach 6 Monaten 


0 

2 


Abtrennen 


nach 40 Tagen 


3 




nach 6 Monaten 


5 


Gitterschnitt 


nach 2 Tagen 


GT1 


Blasenbildung 


nach 14-ta* tiger 
Wasserlagerung 


keine 



Beispiel 3 (Vergleichsbeispiel) 
Es wird wie in Beispiel 1 und 2 ein Organohectorit unter Einsatz von Ethanolmethyldistearyl- 
ammoniumchlorid hergestellt und ausgepruft. Der Rostprlmer zeigte folgendes Resultat: 



Viskositat 


nach Herstellung 
nach 40 Tagen 


50s 
60s 


Absetzen 


nach 40 Tagen 
nach 6 Monaten 


0 
2 


Abtrennen 


nach 40 Tagen 
nach 6 Monaten 


2 
4 


Gitterschnitt 


nach 2 Tagen 


GT1 


Blasenbildung 


nach 14-t§tiger 
Wasserlagerung 


keine 



Die Belspiele zeigen, daB ein erfindungsgemaft hergesteliter Organohectorit das Absetzverhalten in 
polaren Formulierungen wesentlich verbessert unter Beibehaltung aller ubrigen Eigenschaften. 

Beispiel 4 (Vergleichsbeispiel) 
Dieses Beispiel zeigt da& der Einsatz der beschriebenen quarternaren Ammoniumverbindungen auch 
dann Vorteile bietet, wenn als Ausgangs-Schichtsilicate naturliche Bentonite mit an sich nicht bevorzugter 
niedrigerer Austauschkapazitat verwendet werden: Ein natfrHcher ^^"^ ™* 
Austauschkapazitat AK (Bentonit EPH der Fa. Sudchemie, MOnchen, AK« ca. 60 meq/100 g) wird mit der 
in Beispiel 1 verwendeten quartaren Ammoniumverbindung umgesetzt, wobei auf 100 g des Bentonits 80 
meq der Ammoniumverbindung eingesetzt werde. Die Ausprufung erfolgte wieder in einem Rostpnmer 
der angegebenen Rezeptur. Sie erbrachte folgendes Resultat: 



Viskositat 


nach Herstellung 


42s 




nach 40 Tagen 


56s 


Absetzen 


nach 40 Tagen 


0 




nach 6 Monaten 


2 


Abtrennen 


nach 40 Tagen 


1 




nach 6 Monaten 


3 
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Gitterschnitt nach 2 Tagen GT 1 

Blasenbildung nach 14-tatiger 

Wasserlagerung keine 

Patentanspruchc fur die Vertragsstaaten: BE CH DE FR GB IT U NL SE 

1 Gelbildendes organophiles Schichtsilikat, dessen austauschbare Kationen ganz oder teilweise durch 
organische Kationen ersetzt sind, dadurch gekennzeichnet daS das organische Kat«on ein quartares 
Ammonium-Ion der Forme! I 

(i) 



45 



R.-N-(A-O) -COR, 
1 | n 4 



R 2 

ist wobei R, und R 2 gleich oder verschieden sein kdnnen und Cs— Cao-AlkyI oder C«— (VAIkenyl, R 3 C,— C 6 - 
20 Alkvl Ha d— C fi -Alkyl, A die Gruppe — C 2 H 4 — oder — C,H 6 — und n 1 oder 2 bedeuten. 

2 Gelbildendes organophiles Schichtsilikat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB es ein 
quartzes Ammonium-Ion der Formel I enthalt, wobei R, und R 2 gleich oder verschieden sein konnen und 
Cr-drAlkyl oder C 8 -C 18 -Alkenyl, R 3 C,-C 4 -Allcyl. C,— Q-Alkyl, A die Gruppe -C 2 H 4 - oder-CJV- 

25 Und 3. Gefoilde^ Schichtsilikat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die 

Schichtsilikate Hectorite, Bentonite und Montmorillonite darstellen. 

4 Gelbildendes organophiles Schichtsilikat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daS die 

Schichtsilikate eine lonenaustauschkapazitit von 50-120 mval/100 g Schichtsilikat, vorzugswe.se von 

80—100 mval/100 g Silikat besitzen. . 
30 5. Gelbildendes organophiles Schichtsilikat gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die 

Schichtsilikate 060 Halbwertsbreiten von 0,8-1,2°, vorzugsweise von 0,8-1,0° (26) besitzen. 

6 Gelbildendes organophiles Schichtsilikat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daB 
mindestens 80% aller austauschbaren Kationen durch das quartare Ammoniumkation ersetzt si nd. 

7 Verfahren zur Herstellung des gelbildenden organophllen Schichtsilikats nach Anspruch 1, dadurch 
35 gekennzeichnet daB man das Schichtsilikat in einem Losemittel vorzugsweise in Wasser, mit emem Salz 

umsetzt, das das quartare Ammonium-Ion der Formel I enthalt 

8. Gelformige Dispersionen mit einem Gehalt an Schichtsilikaten in elnem organischen Losemittel, 
dadurch gekennzeichnet daB die Dispersion 5 bis 60, vorzugsweise 15 bis 40 Gew.-% des gelb.ldenden 
organophilen Schichtsilikats nach Anspruch 1 enthalt 

40 

PatentansprQche fur den Vertragsstaat: AT 

1. Verfahren zur Herstellung gelbildender organophiler Schichtsilikate, deren austauschbare Kationen 
ganz oder teilweise durch quartare Ammonium-lonen der Formel 

©*5 

ausgetauscht sind, wobei R, und R 2 gleich oder verschieden sein konnen und Co— Cgo-Alky! oder Cg— C30- 
Alkenyl, R 3 C-Ca-AHcyl, R 4 C,-C 6 -Alkyl, A die Gruppe -C 2 H 4 - oder -C,— H 6 — und n 1 oder 2 bedeuten, 
55 dadurch gekennzeichnet daB man das Schichtsilikat in einem Ldsemittel, vorzugsweise in Wasser, mrt 
einem Salz umsetzt, das das quartare Ammonium-Ion der Formel I enthalt 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man solche Schichtsilikate herstellt, die 
ein quartares Ammonium-Ion der Formel I enthalten, wobei R, und R 2 gleich oder verschieden sein konnen 
und C<r-C 13 -Alkyl oder C 8 -C 18 -Alkenyl, R 3 C n -C 4 -Alkyl, R 4 ^-Ce-Alkyl, A die Gruppe -C 2 H 4 - oder 

60 — QjHs— und n 1 oder 2 bedeuten. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daS man gelbildende organophile 
Schichtsilikate herstellt die Hectorite, Bentonite oder Montmorillonite enthalten. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man solche Schichtsilikate verwendet die 
eine lonenaustauschkapazitat von 50—120 mval/100 g Schichtsilikat vorzugsweise von 80—100 mval/100 g 

65 Silikat besitzen. 
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5. Verfahren nach Anspruch 1 . dadurch gekennzeichnet, dafc man solche Schichtsilikate verwendet, die 
060 Halbwertsbreiten von 0,8—1,2°, vorzugsweise 0,8—1,0° (29) besitzen. 

HK^^ gekennzeichnet, daft mindestens 80% aller austauschbaren 

Katlonen durch das quartare Ammoniumkation ersetzt werden. .. ... i 

7. Gelformige Dispersionen mit einem Gehalt an Schichtsilikaten in emem organ, s< eh. 
dadurch gekennzeichnet daft die Dispersion 5 bis 60. vorzugsweise 15 b,s 40 Gew,% des gelb.ldenden 
organophilen Schichtsilikats hergestellt nach Anspruch 1 enthalt. 

Revendications pour les Etats contractants: BE CH DE FR GB IT LI NL SE 

1 Phyllosilicates organophiles formant un gel, dont les cations echangeables sont remplac6s en 
totalise ol .eri fpartie par des cations organiques. caracterises en ce que le cation organlque est un ,on 
ammonium quaternaire de formule I ci-dessous: 

R.-N-(A-O) -COR. 
i I n 4 

R 2 

dans laquelle R, et R„ qui peuvent etre identiques ou differents I'un de I'autre. sont chacun un alkyleou un 
aldenyleen C^C M , R, et R 4 sont des alkyles en Cl -C„ Aest le groupe-C i H 4 -ou-C 3 H.-et n le nombre 

1 "^Phyllosilicate organophile selon la revendlcation 1, caracterise en ce qu'il contient un ion ammonium 
quaternaire de formule 9 . dans lequel R, et R 2 , identiques ou differents. sont des alkies ou des a. Jnytes en 
C 8 -C,8, R, est un alkyle en C,-C*. R« un alkyle en C,-C* A le groupe -C,H 4 - ou -C3H*- et n le nombre 

1 ° U 3 2 >hyllQsilicate organophile selon la revindication 1. caracterise en ce que le phyllosilicete est une 
hectorite. une bentonite ou una montmorillonite. 

4 PhyHosilicate organophile selon la revendlcation 1, caracterise en ce que le phyl osilicate i a une 
capadte dSange d'ions de 50 a 120 mval/100 g du phyllosilicate, de preference de » a lOOmva^O g 

5. Phyllosilicate organophile selon la revendication 1, caracterise en ce que le phyllos,l,cate presente 
des demi-leroeurs 060 de 0,8 a 1,2°, de preference de 0,8 a 1,0° (29). .,.„■_ 

6 Phyllosnicate organophile selon la revendication 1 , caracterise en ce que 80% au molns de tous les 
cations echangeables sont remplaces par le cation ammonium quaternaire. rmBnMpatinn 1 

7. Precede de preparation du phyllosilicate organophile formant un gel selon la ^v end .cat,on 1, 
precede caracterise en ce que I'on fait reagir le phyllosilicate dans un solvant, de preference dans de I eau, 
avec un sel contenant Hon ammonium quaternaire de formule I. *,„„,:„„„ 

8. Dispersions formant des gels, qui contiennent des phyllosilicates dans un solvant organ.que 
dispersions caracterlsees en ce qu'elles contiennent de 5 a 60% en polds, de preference de 15 a 40%, d un 
phyllosilicete organophile formant un gel, selon la revendication 1. 

Revendications pour rEtat contractant: AT 

1. Precede de preparation de phyllosilicates organophiles formant un gel, dont les cations 
echangeables sont echanges en totalite ou en partie par des ions ammoniums quaternaires de formule. 

©*3 

R.-N-(A-O) -COR. W 
1 I n 

*2 

(dans laquelle R, et R„ qui peuvent etre identiques ^different* I'un de I'autre ^ont ~ *J 

ammon'm q d uat°na!r 3 e dTformule I dans .eque. R, et ^identiques ou d = ..sont des 

alcenyles en Cg-C«. R, est un alkyle en C-C4. R« un alkyle en C,-C„ A le groupe -C.H,- ou -C,He- et 

" 16 3 0 pTwed 1 e° S elon la revendication 1, caracterise en ce que .'on prepare des phyllosilicates organophiles 
formant des gels, qui contiennent une hectorite, une bentonite ou une montmorillomte. 
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4 Precede selon la revendication 1, caracterlse en ce que I'on utilise des phyllosilicates ayant une 
capacite d'echange d'ions de 50 a 120 mval/100 g du phyllosilicate, de preference de 80 a 100 m vat/1 00 g. 

5. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que I'on utilise des phyllosilicates qui presentent 
des demi-largeurs 060 de 0,8 a 1 ,2°, de preference de 0,8 a 1 ,0° (2 B). 

6. Procede selon la revendication 1. caracterisS en ce que 80% au moms de tous les cations 
echangeables sont remplaces par le cation ammonium quaternaire indique. 

7 Dispersions formant des gels, qui contiennent des phyllosilicates dans un ^v^^Wniqu^ 
dispersions caracterisees en ce qu'elles contiennent de 5 a 60% en poids, de preference de 1 5 a 40 h, d un 
phyllosilicate organophile formant un gel, selon la revendication 1. 

Claims for the Contracting States: BE CH DE FR GB IT LI NL SE 

1. A gel-forming organophilic layer silicate whose exchangeable cations have been wholly or partly 
replaced by organic cations, wherein the organic cation is a quaternary ammonium ion of the formula I 

©*3 

R -I-(A-O) -COR, (I) 
20 i | n f 

S 2 



to 



15 



where R, and R 2 can be identical or different and denote C 6 — C, 0 -alkyl or C 6 — C 30 -alkenyl, R 3 denotes C r 
25 alkyl R 4 denotes C,— C 6 -alkyl, A denotes the group — CJt\<r- or — QjHe— and n denotes 1 or 2. 

2. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, which contains a quaternary 
ammonium ion of the formula I where R, and R 2 can be identical or different and denote Cg— C 18 -alkyl or 
Cg-C^-alkenyl, R 3 denotes Q,— 4 -aHcyl, R 4 denotes C,-C 6 -allcyl, A denotes the group — C 2 H 4 — or— C 3 H^- 
and n denotes 1. or 2. . 
30 3. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, wherein the layer silicates are 
hectorites, bentonites and montmorillonites. 

4. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, wherein the layer silicates have an 
ion exchange capacity of 50—120 meq/100 g of layer silicate, preferably of 80—100 meq/100 g of silicate. 

5. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, wherein the layer silicates have 060 
35 half-value widths of 0.8— 1. 2°, preferably of 0.8— 1.0° <28). 

6. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, wherein at least 80% of all 
exchangeable cations have been replaced by the quaternary ammonium cation. 

7. A process for preparing the gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, which 
comprises reacting the layer silicate in a solvent, preferably in water, with a salt which contains the 

40 quaternary ammonium ion Of the formula I. 

8. A dispersion in gel form which contains layer silicates in an organic solvent, wherein the dispersion 
contains 5to 60, preferably 15to 40, % by weight of the gel-forming organophilic layer silicate as claimed in 
claim 1. 

45 Claims for the Contracting State: AT 

1. A process for preparing a gel-forming organophilic layer silicate whose exchangeable cations have 
been wholly or partly replaced by quaternary ammonium ions of the formula 

r -N-(A-O) -COR. ID 
i | n 4 



55 



*2 



where R, end R, can be identical or different and denote C 6 -C„-alkyl or C,-C M -alkenyl. R, denote Cr-£ B - 
alkyl. R« denotes C-Ce-alkyl, A denotes the group -C 2 H 4 - or -CH*- and n denotes 1 or 2, whwh 

so comprises reacting the layer silicate in a solvent, preferably in water, with a salt wh.ch conta.ns the 

quaternary ammonium ion of the formula I. . . . , „„, 

2 The process as claimed in claim 1, wherein the layer silicates prepared contain a quaternary 
ammonium ion of the formula I where R, and R 2 can be identical or different and den °t e C'^^' or 
C-C-alkenyl. R 3 denotes C,-C 4 -alkyl, R 4 denotes C,-C B -alkyl- A denotes the group -C 2 H 4 - or-C^H*- 

65 and n denotes 1 or 2. 
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3 The process es claimed in claim 1, wherein the gel-forming organophilic layer silicates prepared 
""TlKSS KKftS KffiKSBft. layer sWcates used have an Ion exchange capacity of 
Rn—120 meo/100 a of laver silicate, preferably of 80— 100 meq/100g of silicate. 

5 TheScesl as clafmed Tn ciaim 1. wherein the layer silicates used have 060 half-value widths of 

^a!fi5^. *K*E Sal 1 . wherein at .east 80% of all exchangeable cations are replaced by 

th6 ?aS^^S contains layer silicates in an organic solvent, wherein the dispersion 

contains 5 KJ^SXy 15 to 40, % by weight of the ge.-forming organophilic layer s.hcate as cla.med .n 
claim 1. 
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